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Precede de fabrication de carbonate de sodium 



L'invention concerne un precede pour la fabrication de carbonate de 
sodium. 

EUe concerne plus particulifcrement un precede pour la fabrication de 
5 carbonate de sodium au depart d'un mineral comprenant du sesquicarbonate de 
sodium, 

Le sesquicarbonate de sodium est un mineral de composition generate 
Na2CO3.NaHCO3.2H2O. II provient par exemple de gisements de trona. De tels 
gisements, dont on peut extraire des minerais contenant de 80 k 95% en poids de 
10 sesquicarbonate de sodium, se trouvent par exemple dans 1'etat du Wyoming, 
aux Etats-Unis. 

Les minerais de trona peuvent etre extraits des gisements k Petat solide, par 
les techniques miniSres connues. II est egalement possible d'injecter dans les 
gisements une solution aqueuse qui, au contact avec le minerai, s'enrichit en 
15 carbonate et bicarbonate de sodium. La solution aqueuse enrichie au contact avec 
le minerai est commun&nent appelfe eau de minage. 

Cette derniere technique s'avere 6conomiquement tr&s int6ressante, en - 
particulier lorsqu'elle est combinee a une extraction conventionnelle de minerai 
solide. 

20 Les minerais de trona, outre du sesquicarbonate, contiennent de 

nombreuses impuret6s. 

Divers precedes ont proposes pour epurer ces minerais et en extraire du 

carbonate de sodium qui soit valorisable, notamment dans Tindustrie verriere. 

Le plus courant, qui sera dans la suite du m6moire appele « proc6d6 classique », 
25 consist e k calciner le trona pour obtenir du carbonate de sodium impur, k 

dissoudre celui-ci dans de Teau, filtrer les impuret6s, cristalliser du carbonate de 

sodium monohydrate au depart de la solution 6puree, ce dernier 6tant finalement 

seche pour fournir le carbonate de sodium anhydre desir£. 

Dans le cas ou on d6sire extraire le mine rai de trona en combinant 
30 P extraction a Petat solide et Fextraction par mise en solution, ce proc6d6 connu 

doit Stre perfectionne car la presence de quantit6s importantes de bicarbonate de 

sodium dans la solution aqueuse perturbe la cfistallisation de carbonate de 

sodium monohydrate. 
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Dans le brevet US 6207123, on decrit un precede ameliore qui resout cet 
inconvenient en provoquant la cristallisation de sesquicarbonate, qui est ensuite 
separ6, au depart de la solution extraite du gisement. 

Toutefois, selon ce procede, cette cristallisation requiert une evaporation 
5 prealable de la solution, compensee par unapport d'eau a une autre etape. II en 
resulte done notamment une consommation d'energie importante. 

On a maintenant trouve un procede amelior£ qui permet d'eviter 
P evaporation de la solution aqueuse au depart de laquelle le sesquicarbonate de 
sodium est cristallise. 
10 En consequence, Pinvention concerne un proc&te pour la fabrication de 

.cristaux de carbonate de sodium comprenant les 6tapes suivantes : 
a) Paddition de carbonate de sodium k une solution aqueuse comprenant du 
bicarbonate de sodium et du carbonate de sodium pour former une suspension 
aqueuse; 

15 b) la cristallisation et la separation de cristaux de sesquicarbonate de sodium au 
depart de la suspension aqueuse pour obtenir des cristaux de sesquicarbonate 
d'une part et une eau m6re d 5 autre part; 
c) la cristallisation et la separation de cristaux de carbonate de sodium au depart 
dePeaum&re, 

20 le proc£d£ se caracterisant en ce que la quantity de carbonate de sodium 

additionnee k P etape a) est r£gl£e de telle sorte que la cristallisation de cristaux 
de sesquicarbonate k l'6tape b) puisse se faire sans evaporation prealable de la 
suspension aqueuse. 

La premiere etape du procede selon Pinvention consiste a additionner du 

25 carbonate de sodium a une solution aqueuse. Cette solution aqueuse peut avoir 
des origines diverses. Toutefois, selon un mode d' execution pr6f&re de 
Pinvention, la solution aqueuse comprend une eau de minage provenant du 
pompage dans un gisement de trona. 

On appelle eau de minage une solution aqueuse comprenant du bicarbonate 

30 de sodium et du carbonate de sodium, obtenue en injectant par des techniques de 
pompage un solvant aqueux dans xin gisement de trona. Au contact avec le 
gisement, le solvant aqueux dissout du trona et se charge en ions C03 2 ", HCO3" et 
Na + . Cette technique presente notamment Pavantage de permettre Pexploitation 
aisee de gisements effondrds. 

35 De maniere avantageuse, lorsque le procede selon Pinvention est associe a 

un proc6d6 classique de production de carbonate de sodium au depart de trona, 
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on utilise comme solvant aqueux une eau de decharge recuperee de T installation 
de production classique 

La solution aqueuse utilisee dans la premiere etape du procede pent etre 
constituee de tout ou partie de l'eau de minage telle qu'elle est extraite . 
5 directement par pompage. EUe peut aussi r6sulter de traitements divers (par 
exemple depuration ou enrichissement) appliques a la solution extraite du 
gisement 

Dans une variante avantageuse de ce mode d' execution, la solution 
aqueuse est constituee d'une eau de minage provenant exclusivement et 
10 directement du pompage dans un gisement de trona. 

L'eau de minage contient avantageusement plus de 5%, de preference plus 
de 10% de carbonate de sodium. II est souhaitable que son contenu en carbonate 
de sodium reste toutefois en de9a de 20%. L'eau de minage contient d' autre part 
avantageusement plus de 2%, de preference plus de 3% de bicarbonate de 
15 sodium. 

Le carbonate de sodium additionne a cette solution aqueuse peut provenir 
de sources variees. II est de preference additionne sous forme solide. On peut 
preiever a cet effet me partie du carbonate de sodium produit. Toutefois dans un 
mode de realisation pr6f6re de 1' invention, le carbonate de sodium additionne est 

20 du carbonate de sodium solide provenant de la calcination de trona. 

De maniere generate, la calcination de minerai est une operation bien connue en 
soL Dans le cas du trona, elle consiste k soumettre le minerai a un traitement 
thermique dans des conditions reglees pour decomposer le sesquicarbonate de 
sodium et former du carbonate de sodium anhydre. De maniere concomitante, du 

25 gaz carbonique C0 2 se degage. Le traitement thermique comprend en general un 
chauffage h une temperature sup6rieure a 100°C, de preference au moins egale a 
120°C, par exemple comprise entre 125 et 200°C. 

Dans ce mode de realisation prefere de 1' invention, la technique mise en oeuvre 
pour realiser la calcination n'est pas critique. On utilise avantageusement celle 
30 decrite dans le document W094/27725. D'autre part, lorsque le procede selon 
1* invention est exploite conjointement a un procede classique de production de 
carbonate de sodium au depart de trona, il est preferable, d'en utiliser le' 
calcinateur. 

Selon ce mode de realisation de T invention, le trona calcine est avantageusement 
35 compose d'une partie granuleuse ayant un diametre compris entre 0,5 et 6mm, 
recuperee directement a la sortie des calcinateurs, et de poussieres recuperees au 
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bas des electrofiltres qui traitent les gaz de calcination. Ces poussieres ont un 
diametre compris entre quelques microns et 0,1mm, par exejnple entre 5 et 
50 microns. 

Selon Pinvention, Paddition du carbonate de sodium solide a la* solution 
5 aqueuse se fait par dispersion et dissolution. A cette fin on utilise des 

dissolveurs, de maniere connue en soi. La temperature a laquelle se fait la 
dispersion - dissolution est de preference superieure a 20°C. II n'est pas 
interessant de dSpasser des temperatures de 40°C. Des temperatures comprises 
entre 25 et 35°C conviennent en general bien. 
10 Le carbonate de sodium additionne peut contenir des impuretes. II peut 

provenir de trona ou sesquicarbonate de sodium calcine, 

Selon Pinvention, la quantite de carbonate de sodium additioimee est 
suffisante pour que la oristallisation de cristaux de sesquicarbonate k Petape b) 
puisse se faire sans evaporation prealable de la suspension aqueuse. Cette 
1 5 caracteristique essentielle de Pinvention consiste done a additionner du 

carbonate de sodium jusqu'a depasser la limite de solubilite du sesquicarbonate 
de sodium. 

En pratique, il est souvent avantageux d 9 additionner du carbonate de 
sodium de telle sorte que la teneur en carbonate de sodium de la suspension 
20 aqueuse atteigne au moins 25%, de preference au moins 29%, les pourcentages 
etant calculus par rapport au poids de Peau mere residuelle apr£s separation du 
sesqxiicarbonate cristallise a T^tape b). 

Bien que n* etant pas strictement r6dhibitoire, Taddition de quantites 
excessives de carbonate de sodium est toutefois k eviter. II est en general 
25 souhaitable que la teneur en carbonate de sodium de la suspension aqueuse ne 
d£passe pas 40%, de preference 38% en poids. 

Selon un mode d'execution avantageux de Tinvention, la quantite de 
carbonate de sodium additionnee est telle que la teneur en carbonate de sodium 
de la suspension aqueuse soit comprise entre 31 et 37% en poids. 
30 De maniere pref6r£e, cette teneur est comprise entre 33 et 36% en poids. 

La suspension aqueuse obtenue suite k V addition de carbonate de sodium 
est ensuite soumise a une maturation, k Tissue de laquelle des cristaux de 
sesquicarbonate de sodium se formeront spontanement, sans requerir 
d* evaporation prealable de la solution aqueuse. La maturation est 
35 avantageusement faite a une temperature variant de 30 a 32°C. 

Les cristaux de sesquicarbonate de sodium sont recueillis et separes. 



La maturation de la suspension aqueuse et la separation des cristaux de 
sesquicarbonate de sodium form6s peuvent 6tre r6alis6es dans des cristalliseurs. 
De tels dispositifs sont connus. On utilisera par exemple le cristalliseur decrit 
dans le brevet EP0073085 (SOLVAY). 

Pour controler la temperature, ce cristalliseur peut etre associe a un 
6changeur de chaleur place en derivation sur le cristalliseur. Le contrdle de 
temperature peut aussi etre realis6 a l'aide d'un serpentin plac6 dans le 
cristalliseur. Le serpentin est parcouru par de Teau ou de la vapeur d'eau. 

Les cristaux de sesquicarbonate recueillis et separes sont avantageusement 
essores, par exemple dans une essoreuse continue a poussoir ou sur un filtre sous 
vide tel qu'un filtre a bande. Une description de ces 6quipements peut Stre 
trouvee dans « Natural Soda Ash » - D.E. Garrett - ed. Van Nostrand 1992, 
p. 292). 

La s6paration du sesquicarbonate de sodium permet d'dliminer Texces de 
concentration en ions HCCVprovenant par exemple de la dissolution de trona 
dans les eaux de minage. De preference, on separe une quantity de 
sesquicarbonate telle que plus de 80% des ions HC03- presents dans la solution 
aqueuse sont 61imin6s. 

Dans un mode d'exScution prefer^ du proc6d6 selon Tinvention, le 
sesquicarbonate de sodium sSpare h T6tape b) est ensuite calcinS. Dans le cas oiX 
le proced6 selon l'invention est assocte a un proced6 connu de production de 
carbonate de sodium au depart de trona a Fetat solide, le sesquicarbonate 
cristallis6 et separ£ peut etre calcinS avec le trona solide extrait du gisement. 

Dans un mode d' execution avantageux du precede selon P invention, du 
carbonate de sodium est additionn6 & Teau mSre issue de F6tape b). 

Le carbonate provient avantageusement de trona extrait a Petat solide, par 
exemple mScaniquement, du gisement et ensuite calcin6. 

II peut aussi comprendre, de maniere pr6f6ree, le sesquicarbonate de 
sodium cristallis6 a Petape b) du procSde selon Invention, ayant &6 
pnSalablement calcintS. Le carbonate de sodium, a F6tat solide, peut etre dissout 
directement dans Teau mere de cristallisation, ou §tre pr6alablement dissout dans 
une solution aqueuse s6paree, cette derntere solution 6tant ensuite m61ang6e a 
Teau mere. 

La cristallisation de carbonate de sodium & Petape c) est avantageusement 
r6alis6e, de maniere connue, dans un cristalliseur - Svaporateur. Un tel dispositif 
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est par exemple d6crit dans « Natural Soda Ash » - DB. Garrett - ed. Van 
Nostrand, p.289). 

II est souhaitable de maintenir, durant la cristallisation du carbonate de 
sodium, une temperature comprise entre 80 et 100°C, de preference entre 85 et 
95°C. 

Le carbonate de sodium obtenu est du carbonate de sodium monohydrate. 

Dans un mode de realisation pref6re du procede selon 1* invention, le 
carbonate de sodium monohydrate est ensuite s6che pour obtenir du carbonate de 
sodium anhydre. 

Pour le sechage du carbonate de sodium monohydrate en carbonate de 
sodium anhydre, on peut utiliser, de maniere connue, un dispositif semblable k 
celui utilise pour la calcination du trona, par exemple celui d6crit dans le 
document W094/27725. 

La solution aqueuse, le carbonate de sodium additionne a Fetape a) et le 
sesquicarbonate cristallise k Fetape b) contiennent generalement des quantises 
substantiates d'impuretes, susceptibles de se retrouver dans le carbonate de 
sodium anhydre produit Lorsqu'on desire obtenir un carbonate de sodium 
anhydre de grande purete, il est done imp£ratif d'eliminer des impuretes au cours 
du procede. 

Selon une variante avantageuse du procede selon Finvention, des 
impuretes sont extraites de Feau mere entre les etapes b) et c), avant la 
cristallisation du carbonate de sodium monohydrate. L'extraction peut etre 
realisee par tout moyen connu tel que filtration, classification granulometrique. 
Dans un mode d'execution pr£fere de cette variante, le procede selon Finvention 
ne comporte pas d'autre extraction d'impuretes. De mani&re particulierement 
prefer^e, la suspension aqueuse n'estpas 6puree avant la cristallisation- 
separation du sesquicarbonate de sodium. II en resulte une substantielle 
simplification de F installation. 

L'eau mere de cristallisation du carbonate de sodium monohydrate issue de 
Fetape c) peut Sire eiiminee. II est neanmoins preferable de la valorised A cette 
fin, il est avantageux d'additionner une partie de Feau m£re k la solution aqueuse 
ou a la suspension aqueuse, e'est-a-dire avant, pendant ou apr£s Faddition de 
carbonate de sodium. 

Dans une variante preferee du procede selon Finvention, une partie de 
Feau mere issue de Fetape c) est ajoutee k la solution aqueuse durant Fetape a). 
Dans cette variante, gr&ce a la faible teneur en bicarbonate de Feau mere 



additionnee, la teneur en bicarbonate de la solution aqueuse pent Stre encore 
reduite. 

Le procede selon Finvention pennet d'exploiter des gisements de trona de 
fa9on tres complete, en ayant recours tant aux techniques classiques d'extraction 
miniere mecanique qu'aux techniques de pompage. 

Des particularites et details de Finvention vont ressortir de la description 
suivante des figures annexees. 

La figure 1 est un schema illustrant le fonctionnement du procede selon 
Finvention, conformement a Fexemple 1 . L'eau de minage (1) est additionnee, 
dans un'dissolveur (A), de carbonate de sodium (6), prSleve sur la production (9), 
puis m61ang6 a une partie de Feau m&re issue de la cristallisation du carbonate de 
sodhnnmonohydrate(3). Le melange resultant est introduit dans un 
cristalliseur (B). Les cristaux de sesquicarbonate de sodium (7) sont separds de 
Feau m&re (5) dans un s^parateur (C). L'eau mere (5) est ensuite introduite dans 
un cristalliseur - 6vaporateur (E). Le carbonate de sodium monohydrate (8) est 
enfin introduit dans un sScheur (F) pour obtenir du carbonate de sodium anhydre 
(9). 

La figure 2 est un schema illustrant le fonctionnement du procede selon 
Finvention lorsqu'il est exploite en association avec un procede classique de 
production de carbonate de sodium au depart de trona. Ce fonctionnement se 
distingue de celui illustre k la figure 1 pars la presence d'un calcinateur (D) dans 
lequel est introduit du minerai de trona (1 *) et le sesquicarbonate (7). Le 
carbonate de sodium issu de la calcination du trona est introduit dans le 
dissolveur (A) et 6galement dans Feau mdre de cristallisation du cristalliseur- 
evaporateur (E). Une sortie des impuretes filtr6es (10) est 6galement pr6vue. 

La figure 3 represente un diagramme de solubility NaHC03-NA 2 003~H20. 
On a represente sur ce diagramme : les eaux de mine (1), la suspension 
aqueuse (2) et Feau mere de cristallisation du sesquicarbonate (3). 

L'interet de Finvention va apparaitre plus clairement a la lumi&re des 
exemples annexes. 
Exemple 1 (conforme a Finvention) 

Comme illustn* a la figure 1, on a melange k 1000 kg d'eau de minage (1), 
provenant du pompage d'un gisement de trona effondr6, 350 kg de carbonate de 
sodium pr61eves du carbonate de sodium produit lors d'un essai anterieur. Les 
1000 kg d'eau de minage comprennent 130 kg de carbonate de sodium et 40 kg 
de bicarbonate de sodium. II en rdsulte 1350 kg de suspension aqueuse. Cette 
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suspension aqueuse est mSlangee ensuite a 600 kg d'eau m&re (3) provenant de 
la cristallisation de carbonate de sodium monohydrate, contenant 180 kg de 
carbonate de sodium. Les 1950 kg r6sultants (4) sont soumis a une maturation 
dans un cristalliseur (B) et 107,5 kg de sesquicarbonate de sodium (7) y sont 
cristallises puis separes dans un essoreur (C). Les 1 842,5 kg d'eau mdre de 
cristallisation (5) du sesquicarbonate sont alors introduits, aprds filtration et 
elimination des impuretes, dans un 6vaporateur-cristalliseur pour produire 
environ 713 kg de carbonate de sodium monohydrate. Ce carbonate de sodium 
monohydrate est finalement introduit dans le secheur (F) et 609,5 kg de 
carbonate de sodium anhydre sont obtenus. 
Exemple 2 (conforme a l'invention) 

On a proc6de comme dans Texemple precedent, sauf que le carbonate 
m61ange k l'eau de minage provient de la calcination d'un melange constitu^ 
d'une part de 662 kg de mineral de trona, contenant environ 627 kg de 
sesquicarbonate de sodium et 35 kg d'impuretes, et d' autre part des 107,5 kg de 
sesquicarbonate cristallises et separes de la suspension aqueuse. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede pour la fabrication de cristaux de cafbonate.de sodium 
comprenant les Stapes suivantes: 

a. I' addition de carbonate de sodium a une solution aqueuse comprenant du 

5 bicarbonate de sodium et du carbonate de sodium pour former une suspension 

aqueuse; 

b. la cristallisation et la separation de cristaux de sesquicarbonate de sodium au 
depart de la suspension aqueuse pour obtenir des cristaux de sesquicarbonate 
d'une part et une eau mere d'autre part; 

10 c. la cristallisation et la separation de cristaux de carbonate de sodium"au depart 
de Feau mdre, 

caract6ris£ en ce que la quantite de carbonate de sodium additionnee & Fetape a) 
est regime de telle sorte que la cristallisation de sesquicarbonate k Fetape b) 
puisse se faire sans evaporation prealable de la suspension aqueuse. 

15 2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le carbonate de 

sodium additionne a la solution aqueuse est du carbonate de sodium solide 
provenant de la calcination de trona. 

3 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la solution 
aqueuse comprend une eau de minage provenant du pompage dans un gisement 

20 de trona 

4 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la quantite de 
carbonate de sodium additionn6e a la solution aqueuse est telle que sa teneur en 
carbonate de sodium est comprise entre 3 1 et 37% en poids. 

5 - Procede selon la revendication precedente, caracterise en ce que la 

25 quantite de carbonate de sodium additionnee a la solution aqueuse est telle que sa 
teneur en carbonate de sodium est comprise entre 33 et 36% en poids. 

6 - Procede selon la revendication 1, caract6rise en ce que le sesquicarbonate 
de sodium separe a Fetape b) est ensuite calcine. 
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7 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que du carbonate de 
sodium est additionne a Feau mere issue de Fetape b). 

8 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que des impuretes sont 
extraites de Feau mere entre les 6tapes b) et c), avant la cristallisation du 
carbonate de sodium monohydrate 

9 - Procede. selon la revendication 1, caracterise en ce que une partie de Feau 
rn&re issue de Fetape c) est ajout£e a la solution aqueuse durant F£tape a). 
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